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Procede et dispositif de caracterisation d' un fluid© 

La presente invention est relative aux procedes et 
dispositif s de caracterisation d'un fluide soumis a des 
5 contraintes. 

Plus particulierement, 1' invention concerne un 
procede et un dispositif de caracterisation d'un fluide des 
particules ref lechissant les ultrasons, que ce soit 
naturellement ou non. Dans ce dernier cas, il peut etre fait 

10 appel a des agents de contraste acoustique. Dans ce procede, 
on soumet a des contraintes, un echantillon du fluide place 
entre deux surfaces dans un rheometre pour mesurer des 
caracteristiques rheologiques de 1' echantillon lors de la 
raise en mouvement relatif des deux surfaces 1'une par 

15 rapport a 1' autre. 

Dans le domaine de la rheologie classique, on 
utilise un rheometre pour mesurer le comportement de la 
deformation et de 1' ecoulement d'un fluide lorsqu'on lui 
impose une contrainte. Le rheometre mesure des 

20 caracteristiques rheologiques globales de 1' echantillon du 
fluide soumis a une contrainte determinee par le rheometre, 
les caracteristiques rheologiques globales correspondant a 
des donnees moyennees sur la taille de 1' echantillon. Ces 
caracteristiques rheologiques globales sont pertinentes pour 

25 les fluides qui presentent des deformations homogenes sur 
tout 1' echantillon sous contraintes. Le rheometre se revele 
done etre un outil performant pour 1' etude des fluides dont 
1' ecoulement est dit homogene, e'est-a-dire qui ont un 
comportement rheologique identique dans tout 1' echantillon. 

30 Par contre, il se revele etre un outil incomplet 

pour la caracterisation de fluides qui ont un comportement 
rheologique plus complexe, fluides presentant sous 
contraintes des deformations locales inhomogenes, telles 
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que du glissement aux parois, des fractures locales, des 
bandes de cisaillement... 

Or, ces fluides complexes jouent un role tres 
important dans de nombreux domaines de l'industrie comme 
1' alimentation, la chimie et les cosmetiques. Leur etude 
presente done un grand interet industriel. 

La presente invention a pour objectif notamment de 
pallier cet inconvenient de la rheologie classique. 

A cet effet, selon 1' invention, un procede du genre 
en question est essentiellement caracterise en ce que l'on 
collecte en outre des donnees locales ultrasonores de 
deformation de 1 ' echantillon par des moyens de mesure par 
ondes ultrasonores. 

Grace a cette disposition, le mouvement de 
5 1' echantillon du fluide peut etre mesure localement. 

Cette invention, alliant mesures rheologiques 
globales et locales, permet d' obtenir une description 
complete, a la fois spatiale et temporelle, d'un fluide sous 
contraintes . 

0 Cette methode non intrusive permet une etude 

rheologique locale des fluides diffusant les ondes 
ultrasonores, ce qui comprend les fluides diffusant 
naturellement les ondes ultrasonores et les fluides ne 
diffusant pas naturellement les ondes ultrasonores mais 
auxquels on ajoute des agents de contraste acoustique, cet 
ajout ne perturbant pas 1' etude. Ce procede de rheologie 
locale permet de s'affranchir de certaines contraintes liees 
aux methodes optiques, deja existantes, et decrites dans les 
documents « G. G. Fuller, J. M. Rallison, R. L. Schmidt, L. 
G. Leal, J. Fluid Mech. , 100 :555, 1980 » et « B. J. 
Ackerson, N. A. Clark, J. Physique, 42 : 929, 1981 » qui ne 
peuvent pas etre appliquees a des echantillons opaques ou 
diffusant tres fortement la lumiere. Grace a ce procede, la 
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gamme des fluides etudies en rheologie locale est etendue. 

Dans des modes de realisation preferes du procede 
selon 1' invention, on peut eventuellement avoir recours en 
outre a l'une et/ou a 1' autre des dispositions suivantes : 
5 - on collecte les donnees locales ultrasonores de 

deformation de 1' echantillon en le sondant avec des ondes 
ultrasonores de frequence centrale superieure a 20 MHz ; 
plus les ondes ultrasonores sont de frequences elevees, plus 
grande • est la resolution spatiale des donnees locales 

10 ultrasonores de deformation ; 

- le fonctionnement du rheometre fournit une 
reference temporelle pour la collecte des donnees locales 
ultrasonores relatives au deplacement de 1' echantillon 
soumis aux contraintes induites par le rheometre, ce qui 

15 permet la correlation temporelle de donnees rheologiques 
globales, moyennees sur la taille de 1' echantillon et de 
donnees locales ultrasonores relatives au deplacement de 
1' echantillon soumis aux contraintes induites par le 
rheometre ; 

20 - les donnees locales ultrasonores de deformation 

correspondent au deplacement d'une multitude de points selon 
un axe (Z), cette multitude de points formant un champ 
d' observation sensiblement continu, et le procede comprend 
une etape d' observation au cours de laquelle : 

2 5 . on emet dans 1' echantillon successivement 

plusieurs impulsions ultrasonores, avec une frequence de 
repetition de ces impulsions comprise entre 0 et 20 kHz, 

on detecte des echos correspondant a chaque 
impulsion ultrasonore reflechis par les particules 

30 ref lechissantes de 1' echantillon, et 

on calcule localement des deplacements dans 
1' echantillon entre deux impulsions pour des points du champ 
d' observation, en utilisant une technique de correlation 
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croisee des donnees locales ultrasonores ; 

- une etape de calibration precede l'etape 
d' observation de deplacement de 1' echantillon du fluide au 
moyen d' ondes ultrasonores, etape de calibration que l'on 
5 realise selon un axe Z de tir et avec un echantillon de 
fluide (fluide simple newtonien) dont on connait les donnees 
locales ultrasonores de deformation, et au cours de laquelle 
on calcule des facteurs de correction de mesures en ajustant 
les donnees locales theoriques de deformation connues de 
10 1' echantillon aux mesures des donnees locales de deformation 
collectees au moyen des ondes ultrasonores, ces facteurs de 
correction etant dus aux problemes de refraction aux 
surfaces de 1' echantillon ; l'axe Z est determine 
experimentalement en fonction de 1' indice de reflexion de 
15 1' echantillon de maniere a reduire la reflexion des ondes 
ultrasonores sur les parois du rheometre et optimiser un 
signal correspondant aux donnees collectees ; 

- ladite etape d' observation realisee sur 
1' echantillon sous contraintes est suivie d'une etape de 
visualisation d' image au cours de laquelle toutes les 
positions d'une multitude de points sur l'axe Z sont 
observees en fonction du temps, via 1' amplitude de pression, 
sur une sonde de pression, des echos correspondant a chaque 
impulsion ultrasonore reflechie par les particules 
25 reflechissantes de 1 ' echantillon, cette amplitude pouvant 
etre codee chromatiquement ; 

- l'etape d' observation est suivie d'une etape de 
calcul de vitesse a partir des deplacements des points du 
champ d' observation a un instant donne, selon l'axe Z, puis 
on reitere cette etape de calcul plusieurs fois, et apres 
avoir moyenne toutes les vitesses obtenues a chacun des 
points du champ d' observation, on determine un profil de 
vitesse selon l'axe Z ; 
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- on determine plusieurs profils de vitesse selon 
l'axe Z successivement a une frequence comprise entre 0,1 Hz 
et 1 kHz ; etant donne qu'un profil de vitesse peut etre 
ainsi realise en 1 ms a 10 secondes selon les conditions 

5 experimentales et la precision souhaitee, la variation des 
profils de vitesse sur l'axe Z peut done etre etudiee avec 
une grande resolution temporelle ; une telle resolution 
temporelle permet de suivre la dynamique des fluides 
complexes sur des echelles de temps nettement plus courtes 
10 que d' autres techniques de mesure locale comme la diffusion 
de la lumiere ou l'imagerie par resonance magnetique qui 
necessitent des temps d' acquisition de l'ordre de la 
minute ; 

- le champ d' observation s'etend au moins selon un 
15 plan comprenant un premier axe Z et un deuxieme axe Y 

formant un angle quelconque avec ledit premier axe ; 

- au cours de l'etape d' observation, on utilise une 
barrette de plusieurs transducteurs ultrasonores (Tl,..., Tn) 
disposes selon au moins l'axe Z pour emettre les impulsions 

2 0 ultrasonores, et detecter les echos correspondant a chaque 
impulsion ultrasonore reflechie par les particules 
ref lechissantes de 1' echantillon (8), afin de fournir une 
image des deplacements des points du champ d' observation a 
un instant t donne . 

25 Par ailleurs, 1' invention a egalement pour objet un 

dispositif, compose d' un rheometre pour appliquer, entre 
deux surfaces en mouvement relatif l'une par rapport a 
1' autre, des contraintes a un echantillon de fluide compris 
entre ces deux surfaces et pour mesurer des caracteristiques 

30 rheologiques moyennees sur la taille de 1' echantillon, 
caracterise en ce qu' il comporte en outre un dispositif 
ultrasonore pour mesurer des deformations locales par des 
moyens de mesure par. ondes ultrasonores, ce dispositif 
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ultrasonore comprenant : 

- un generateur d'ondes ultrasonores pour emettre 
dans 1'echantillon de telles ondes, selon une sequence de 
plusieurs tirs, et 

- un recepteur d'ondes ultrasonores pour detecter 
les echos reflechis par les particules ref lechissantes du 
fluide correspondant a chaque tir d'onde ultrasonore, ces 
echos etant utilises pour suivre localement la deformation 
du fluide en fonction du temps. 

Dans des modes de realisation preferes du dispositif 
selon 1' invention, on peut eventuellement avoir recours en 
outre aux dispositions suivantes : 

- le generateur d'ondes ultrasonores du dispositif 
ultrasonore est caracterise en ce qu'il emet des ondes 

15 ultrasonores de frequence superieure a 20 MHz, et 

- le rheometre comporte une cellule de Couette dont 
l'epaisseur est inferieure a 4 mm. 

D'autres caracteristiques et avantages de 
1' invention apparaitront au cours de la description suivante 
de plusieurs de ses formes de realisation, donnees a titre 
d'exemples non limitatifs, en regard des dessins joints. 
Sur les dessins : 

- la figure 1 est une vue schematique d' un 
dispositif de caracterisation d'un fluide selon une forme de 

25 realisation de 1' invention, 

- la figure 2 est une vue schematique de dessus d'un 
arrangement relatif d'un dispositif ultrasonore et d'un 
rheometre a cellule de Couette selon la forme de realisation 
de 1' invention de la figure 1, dans laquelle l'epaisseur de 
la paroi exterieure de la cellule de Couette du rheometre 
traversee par les ondes ultrasonores est localement reduite, 

- la figure 3 est un signal des echos detectes dans 
une suspension diluee de billes de polystyrene, par le 
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recepteur d'un dispositif ultrasonore selon la forme de 
realisation de 1' invention de la figure 1, 

- la figure 4 est une partie agrandie du signal 
represents en figure 3, forme de deux signaux d'echos 

5 correspondant a deux impulsions successives separees de 
1 ms , 

- la figure 5 represente une fonction de correlation 
des deux signaux de la figure 4, 

- la figure 6 represente des profils de vitesse 
10 mesures, dans un fluide homogene correspondant a une 

suspension newtonienne de billes de polystyrene, selon la 
presente invention, 

- la figure 7 represente 150 signaux d'echos 
successifs detectes lors de la mise en mouvement d'un 

15 organogel selon le procede de 1' invention, 

- la figure 8 represente des signaux d'echos 
ultrasonores dans une emulsion concentree soumise a une 
contrainte periodique oscillant a 1 Hz, 

- la figure 9 represente des signaux d' echos 
20 ultrasonores dans une emulsion diluee soumise a une 

contrainte periodique oscillant a 1 Hz, 

- la figure 10 represente des profils de vitesse 
mesures dans un fluide inhomogene, presentant des bandes de 
cisaillement, selon la presente invention, 

25 - la figure 11a represente le taux de cisaillement 

global enregistre par le rheometre au cours du temps, 

- la figure lib represente six profils de vitesse 
successifs enregistres pendant un regime transitoire de 
contrainte represente en figure 11a, 

30 - la figure 12 montre des profils de vitesse mesures 

selon la presente invention dans un organogel. 

Le dispositif schematise sur la figure 1 comporte un 
rheometre 1, un transducteur 2, un pulseur-recepteur 3 et 
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une carte d' acquisition 4 reliee a un micro- ordinateur 7. 
Le rheometre 1 est un appareil commercialise par la societe 
TA Instruments sous la reference AR 1000. II comporte une 
cellule de Couette, composee de deux cylindres concentriques 
5 et 6 de Plexiglas dont la hauteur est de 30 mm et entre 
lesquels se trouve un echantillon 8 de fluide. Selon 
1' echantillon etudie, 1'intervalle entre les deux cylindres 
5 et 6 est compris entre 0,5 mm et 1,1 mm. Le cylindre 
interieur 5 forme un rotor dont la rotation est controlee 
par le rheometre. II mesure en temps reel la deformation, la 
contrainte et le taux de cisaillement appliques au fluide et 
permet d' enregistrer les caracteristiques rheologiques 
globales de 1' echantillon au cours du temps : module de 
cisaillement et de perte dans le regime des petites 
deformations, viscosite du fluide dans le regime des grandes 
deformations. II est important de noter que la presente 
invention peut etre adaptee a d'autres geometries de 
rheometre, telles que cone-plan ou plan-plan. 

Le transducteur 2 est un transducteur piezo-polymere 
large bande commercialise par la societe Panametrics sous la 
reference PI 50-2. II est place face au cylindre exterieur 6 
fixe (stator) a 1' exterieur de la cellule de Couette comme 
indique sur la figure 2. II travaille a la fois en emission 
et en reception. L' ensemble compose du transducteur 2 et de 
la cellule de Couette 5, 6 est place dans une cuve 
rectangulaire (20 cm de long et 12 cm de large) fixee sur la 
base du rheometre 1 et dans laquelle circule de l'eau 
distillee dont la temperature est controlee a +/-0,1°C. 

La figure 2 montre un arrangement relatif du 
transducteur 2 et de la cellule de Couette, vu de dessus. Le 
faisceau ultrasonore est focalise dans 1 ' echantillon 8 de 
fluide sensiblement au milieu de la distance separant les 
cylindres 5 et 6. L'axe du faisceau est repere par la 
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direction Z, qui presente un angle 0 d' incidence par rapport 
a la direction radiale X du rotor 5 et du stator 6. 

Afin de minimiser l'epaisseur de la surface de la 
cellule de Couette traversee par les ondes ultrasonores, une 
5 fenetre rectangulaire 9 est realisee dans le stator 6. 
L 7 attenuation introduite par la traversee du stator est de 
ce fait reduite. 

Des impulsions ultrasonores haute frequence sont 
emises par le transducteur 2 grace au pulseur a large bande 
10 3. 

Dans une forme de realisation de la presente 
invention, la frequence de ces ondes ultrasonores est 
centree autour de 3 6 MHz et leur emission correspond a un 
tir d' une duree typique de 0.1 microseconde. La resolution 

15 spatiale obtenue est de l'ordre de 4 0 micrometres. La 
resolution spatiale de ce procede peut etre augmentee en 
utilisant des ondes ultrasonores de plus haute frequence a 
condition que l 7 absorption ultrasonore, qui augmente avec la 
frequence, ne reduise pas trop le rapport signal sur bruit 

2 0 de 1' experience . 

Ces ondes ultrasonores se propagent dans 1'eau de la 
cuve thermostatee, a travers le stator 6 avant de penetrer 
l 7 echantillon 8 . 

Apres l 7 emission ou tir d 7 une impulsion, le pulseur 

25 3 re<?oit puis filtre et amplifie les echos diffuses par 
1 7 echantillon et captes par le transducteur 2: Le signal de 
sortie du pulseur 3 est alors envoye sur la carte 
d 7 acquisition 4 installee dans le micro-ordinateur 7 qui 
stocke les donnees sur un disque dur. 

30 La figure 3 montre un exemple de signal enregistre 

dans une suspension diluee de billes de polystyrene dont le 
diametre est compris entre 3 et 10 micrometres. Elle 
represente un ensemble complexe d 7 echos ultrasonores 
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resultant des interferences des ondes diffusees par l e 
milieu . 

En regime de diffusion simple, quand les diffuseurs 
sont petits devant la longueur d'onde des ultrasons et le 
■ libre parcours moyen des ondes ultrasonores grand devant la 
taille de 1' echantillon, le temps d'arrivee t d'un echo 
correspond a la position z, reperee sur l'axe Z du faisceau 
des diffuseurs donnant naissance a cet echo, par la seule 
relation : 

z= c 0 *t/2, ou c 0 est la vitesse de propagation des 
ultrasons dans 1' echantillon et le facteur H traduit l'aller 
et retour entre le transducteur et le diffuseur. Cette 
relation entre le temps d'arrivee t des echos et la position 
des diffuseurs est a la base de toute mesure echographique 
et done a la base de la presente invention. 

A present, le dispositif et le principe de base de 
cette invention sont exposes dans une des formes possibles 
de realisation. 

Les sections suivantes s' attacheront a decrire plus 
en details le traitement des donnees collectees, puis les 
resultats deja obtenus par application d'une forme possible 
du precede et du dispositif selon la presente invention. 

Conformement au procede selon 1' invention, on soumet 
1' echantillon 8 a des contraintes grace au rheometre 1 et on 
collecte des donnees locales ultrasonores de deformation de 
1' echantillon 8 grace a 1' ensemble constitue du transducteur 
2, du pulseur-recepteur 3 et de la carte d' acquisition 4 
reliee au micro-ordinateur 7. 

Ainsi, on emet des impulsions ultrasonores et on en 
detecte les echos. La figure 4 est un agrandissement d'une 
partie de la figure 3. Les signaux A et B de la figure 4 
representent deux echos correspondant respectivement a deux 
impulsions ultrasonores successives separees de 1 ms et 
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detectees au moyen du transducteur 2. L'epaisseur de 
1' echantillon etant inferieure a 4 mm, cela permet de 
supposer que le mouvement des diffuseurs est gele durant la 
propagation des ondes ultrasonores. En effet, la propagation 
5 des ultrasons a travers 1 mm d' echantillon dure environ 2 
microsecondes, intervalle de temps suffisamment court 
pendant lequel on peut considerer que les positions 
relatives des diffuseurs sont inchangees. 

La Figure 4 montre que pour une frequence de 

10 repetition des impulsions sensiblement egale a 1 kHz, on 
peut facilement mesurer le decalage temporel dt, entre deux 
impulsions successives representees respectivement par le 
signal A et le signal B, sur une partie de ces signaux. 

Mathematiquement, le traitement de donnees consiste 

15 a decouper deux signaux d' echos successifs en petites 
fenetres correspondant chacune a une position z differente 
le long de l'axe du faisceau ultrasonore. La Figure 4 montre 
1'une de ces petites fenetres, dont la position est reperee 
par un. rectangle en pointilles sur le signal complet de la 

20 Figure 3. Pour chaque fenetre, les deux morceaux de signaux 
successifs sont intercorreles et 1'on estime le decalage 
temporel dt entre ces deux signaux en calculant la position 
du maximum de la fonction de correlation apres une 
interpolation parabolique au voisinage de ce maximum comme 

25 le montre la figure 5. Des exemples de tels calculs de 
correlation sont donnes dans 1'etat de la technique, 
notamment par O' Donnell et al. (« Internal displacement and 
strain imaging using speckle tracking », IEEE transactions 
on ultrasonic, f erroelectrics, and frequency control, vol. 

30 41, n°3, mai 1994, p. 314-325). 

Pour une fenetre situee autour de t, on en deduit 
alors le deplacement dz= c 0 *dt/2 d'un point de 1' echantillon 
a la position z= c 0 *t/2 correspondante . On recupere ainsi 
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une mesure locale du emplacement dz dans 1' echantillon en 
fonction de z entre les deux impulsions. 

De maniere complement aire aux operations decrites 
ci-dessus, on precede a une etape de calcul de vitesse a 
partir des mesures locales des deplacements des points du 
champ d' observation a un instant donne, selon l'axe Z. On 
reitere cette etape de calcul plusieurs fois, et apres avoir 
moyenne toutes les vitesses obtenues a chacun des points du 
champ d' observation, on determine un profil de vitesse selon 
l'axe Z. 

La vitesse en un point donnee est calculee en trois 

etapes . 

La premiere etape correspond au calcul du 
deplacement des points du champ d' observation comme expose 
precedemment et grace auquel on obtient dz. 

La deuxieme etape consiste a diviser dz par le temps 
separant deux impulsions successives, T, soit : v z (z) =dz/T. 
La frequence de repetition des impulsions ultrasonores 
correspond a 1/T. Enfin, si on suppose que le champ de 
vitesse est purement orthoradial, il est aise de passer de 
la vitesse v-(z) projetee selon l'axe Z a la vitesse 
orthoradiale v(x) connaissant 1' angle 9 entre l'axe des 
ultrasons Z et la direction X. 

En theorie, deux impulsions successives suffisent a 
determiner le deplacement de 1' echantillon en fonction de z. 
En pratique, le signal d'echos ultrasonore n'est jamais 
parfaitement homogene dans tout 1' echantillon et il est 
necessaire de moyenner les resultats obtenus sur 20 a 1000 
tirs d'ondes ultrasonores pour obtenir une mesure de vitesse 
fiable pour une position donnee. Ainsi avec une frequence de 
tirs de l'ordre du kHz, on obtient un profil de vitesse en 
0.02 a 2 secondes, alors que l'obtention de profils de 
vitesse par un procede et un dispositif optiques tels que 
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mentionnes ci-dessus est de l'ordre de la minute. Plus 
generalement, selon les conditions experimentales et la 
precision souhaitee, un profil de vitesse peut etre obtenu 
en 1 milliseconde a 10 secondes. 
5 Afin de calibrer le dispositif, une etape de 

calibration est realisee avec un echantillon de fluide 
homogene . 

La figure 6 montre des profils de vitesse d'un 
fluide homogene, enregistres pour differents taux de 

10 cisaillement imposes par le rheometre 1. Les profils de 
vitesse decroissent lineairement depuis le rotor 5 (en x=0) 
jusqu'au stator 6 (en x=l.l mm) ou la vitesse est nulle, car 
le fluide etudie est homogene (fluide newtonien) . Ces 
mesures permettent de calibrer le dispositif en correlation 

15 avec les parametres geometriques lies a 1' arrangement 
relatif du faisceau ultrasonore et de la cellule de 
Couette : position du transducteur 2 par rapport au rotor 5 
et au stator 6, angle 9 d' incidence des ultrasons. 
Cette calibration permet de detecter : 

20 - 1' angle 6 correspondant a 1' angle d' incidence des 

ultrasons, 

- un facteur de correction angulaire, et 

- un facteur de correction des distances. 

Apres calibration, la collecte des donnees locales 
25 ultrasonores de deformation est realisee pour un echantillon 
quelconque. 

La collecte de donnees locales ultrasonores de 
deformation de cet echantillon sous contraintes est suivie 
d'une etape de visualisation d' image au cours de laquelle 
30 les positions d' une multitude de points sur l'axe Z sont 
observees en fonction du temps, 1' amplitude de la pression 
detectee par le transducteur 2 pour les echos correspondant 
a chaque impulsion ultrasonore reflechie par les particules 



WO 2005/043131 



PCT/FR2004/002624 



14 

ref lechissantes de 1' echantillon pouvant etre codee 
chromatiquement, comme le montre la figure 7. 

En effet, la figure 7 presente 150 signaux d' echos 
successifs enregistres lors de la mise en mouvement d'un 
organogel a base de toluene dans un rheometre dont 
l'epaisseur entre les deux cylindres 5 et 6 est de 0,5 nun. 
L' amplitude des signaux des echos, codee en gris, est 
representee en fonction de la profondeur de penetration des 
ultrasons dans 1' echantillon 8. Les lignes noires 
correspondent a la position des particules ref lechissantes 
constituant 1' organogel. Dans ce cas les particules assurant 
la cohesion du gel ont la forme de batonnets d' environ 10 
micrometres de diametre pour 100 micrometres de long et 
diffusent suffisamment les ultrasons naturellement . L' axe 
des abscisses z correspond a l'axe Z de propagation des 
ultrasons. L'axe des ordonnees t indique 1' instant auquel a 
eu lieu 1' impulsion ultrasonore. On peut facilement lire que 
le mouvement demarre a t=15 s. Les echos fixes au voisinage 
du stator, surface fixe du rheometre, indiquent la presence 
d'une zone gelee alors que des phenomenes spatio-temporels 
complexes (reseau de fractures instationaires) semblent se 
produire dans le reste de la cellule pour t>15 s. 

La figure 8 et la figure 9 presentent des signaux 
des echos ultrasonores enregistres lors de la mise en 
mouvement d' emulsions dans un rheometre 1, dans lequel 
l'epaisseur entre les deux cylindres 5 et 6 est de 1.1 mm. 
L'axe des abscisses Z correspond a l'axe de propagation des 
ondes ultrasonores. L'axe des ordonnees indique 1' instant 
auquel ont eu lieu les impulsions ultrasonores. Dans le cas 
des emulsions, la presence de petites gouttes d'huile aux 
proprietes acoustiques differentes du fluide environnant 
conduit aussi a un signal d' echo ultrasonore. 

La figure 8 montre les resultats obtenus pour une 
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emulsion concentree, pour laquelle le mouvement du signal 
d' echo est periodique, comme pour un solide elastique, 
quelle que soit la profondeur z. 

La figure 9 raontre les resultats obtenus pour une 
5 emulsion diluee, qui continue a s'ecouler apres 1' arret des 
oscillations (pour t > 2 s) - 

1/ acquisition et la visualisation dans le temps des 
signaux d' echos successifs permettent de visualiser les 
phenomenes rheologiques se produisant dans 1' echantillon 
10 confine dans une epaisseur sensiblement egale a 
1 millimetre. 

De maniere complementaire aux images obtenues comme 
indiquees ci-dessus, il est possible grace aux dispositif et 
procede selon 1' invention, de determiner des profils de 

15 vitesse de la maniere deja exposee ci-dessus. Ainsi la 
figure 10 presente des profils de vitesse obtenus avec le 
dispositif et le procede selon 1' invention dans un fluide 
complexe : une phase lamellaire lyotrope (melange d' eau 
salee a 20 g/L, d' octanol a 78% en masse et de SDS 

20 (surf ractant) a 6,5% en masse) ou l'pn a ajoute 1 % en masse 
de billes de polystyrene. Ce type d' experience permet 
d'etudier en particuliex le phenomene de glissement aux 
parois. Le glissement aux parois est un probleme recurrent 
en rheologie et pour l'industrie. L'ecoulement est 

25 inhomogene avec une region fortement cisaillee pres du rotor 
qui envahit progressivement toute la cellule lorsqu'on 
augmente la vitesse v 0 du rotor. L' insert de la figure 10 
montre les donnees normalisees par la vitesse du rotor v 0 et 
1' epaisseur e de la cellule. Dans la gamme de temperature et 

30 de cisaillement etudiee, les profils de vitesse v presentent 
un glissement important aux parois (de l'ordre de 20 a 30 % 
de la vitesse v 0 du rotor) . La presente invention permet 
done une mesure directe du glissement dans les fluides 



WO 2005/043131 



PCT/FR2004/002624 



16 

complexes . 

Les figures 11a et lib illustrent la capacite du 
dispositif decrit ci-dessus, a mesurer simultanement et 
selon une meme reference temporelle des grandeurs 
rheologiques et des- profils de vitesse, car le 
f onctionnement du rheometre fournit une reference temporelle 
pour la collecte des donnees locales ultrasonores relatives 
au deplacement de 1' echantillon soumis aux contraintes 
induites par le rheometre. 

La figure lib presente six profils de vitesse 
successifs enregistres pendant un regime transitoire ou la 
contrainte appliquee a 1' echantillon est subitement 
augmentee et dont la signature rheologique est presentee en 
figure 11a : vitesse v 0 du rotor mesuree au cours du temps 
par le rheometre. Le dispositif et le procede de la presente 
invention permettent de mettre en evidence 1' existence d'un 
ecoulement inhomogene avec trois zones de cisaillements 
differents et des effets de glissement fortement 
instationnaires au cours du regime transitoire. Les 
differentes bandes de cisaillements coexistent puis 
disparaissent au cours du regime transitoire.. 

De telles mesures locales sont impossibles avec un 
rheometre classique . 

Pour ces mesures, chaque profil de vitesse est 
obtenu en 1,6 s. Plus generalement, selon les conditions 
experimentales et la precision souhaitee, un profil de 
vitesse peut etre obtenu en 1 milliseconde a 10 secondes. La 
presente invention permet done une etude de caracterisation 
de fluide dynamique avec une grande resolution temporelle. 

La figure 12 presente des mesures realisees sur 
1' organogel a base de toluene deja decrit pour la figure 7. 
Les profils de vitesse dans une cellule de Couette dont 
l'epaisseur entre les cylindres 5 et 6 est de 0,5 mm 
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montrent la coexistence d'une zone qui ne coule pas pres du 
stator 6 et d'une zone cisaillee dans le reste de la 
cellule. 

Les barres d'erreur C montrent la dispersion des 
donnees liee a la presence de fractures et phenomenes 
fortement instationnaires au milieu du gel- 
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RE VEND I CAT I ON S 

1. Procede de caracterisation d'un fluide contenant 
des particules ref lechissant les ultrasons dans lequel on 
soumet a des contraintes un echantillon du fluide place 
entre deux surfaces (5,6) dans un rheometre (1) pour mesurer 
des caracteristiques rheologiques de 1' echantillon (8) lors 
de la mise en mouvement relatif des deux surfaces (5,6) 
l'une par rapport a 1' autre, caracterise en ce que 1'on 
collecte en outre des donnees locales ultrasonores de 
deformations de 1' echantillon (8) par des moyens de mesure 
par ondes ultrasonores (2,3,4). 

2. Procede selon la revendication 1, dans lequel on 
collecte les donnees locales ultrasonores de deformation de 
1' echantillon (8) en le sondant avec des ondes ultrasonores 
de frequence superieure a 20 MHz. 

3. Procede selon l'une des revendications 
precedent es, dans lequel le f onctionnement du rheometre (1) 
fournit une reference temporelle pour la collecte des 
donnees locales ultrasonores relatives au displacement de 
1' echantillon (8) soumis aux contraintes induites par le 
rheometre (1) . 

4. Procede selon l'une des revendications 
precedent es, dans lequel les donnees locales ultrasonores de 
deformation correspondent au deplacement d'une multitude de 
points selon un axe Z, cette multitude de points formant un 
champ d' observation sensiblement. continu, ce procede 
comprenant une etape d' observation au cours de laquelle : 

- on emet dans 1' echantillon (8) successivement 
plusieurs impulsions ultrasonores, avec une frequence de 
repetition de ces impulsions comprise entre 0 et 20 kHz, 

on detecte des echos correspondent a chaque 
impulsion ultrasonore reflechie par les particules 



WO 2005/043131 



PCT/FR2004/002624 



19 

reflechissantes de 1' echantillon (8), et 

- on calcule localement des deplacements dans 
1' echantillon (8) entre deux impulsions pour des points du 
champ d' observation, en utilisant une technique de 
5 correlation croisee des donnees locales ultrasonores. 

5. Procede selon la revendication 4, dans lequel 
une etape de calibration precede 1' etape d' observation de 
deplacement de 1' echantillon du fluide au moyen d' ondes 
ultrasonores, etape de calibration que l'on realise avec un 

10 echantillon de fluide dont on connait les donnees locales 
theoriques de deformation et selon un axe Z de tir fixe 
arbitrairement, et au cours de laquelle on calcule des 
facteurs de correction de mesures en ajustant les donnees 
locales theoriques de deformation connues de 1' echantillon 

15 aux mesures des donnees locales de deformation collectees au 
moyen des ondes ultrasonores. 

6. Procede selon la revendication 4 ou 5, dans 
lequel ladite etape d' observation est suivie d' une etape de 
visualisation d' image au cours de laquelle toutes les 

20 positions d'une multitude de points sur l'axe Z sont 
observees en fonction du temps, via 1' amplitude de pression 
sur une sonde de pression (2) des echos correspondant a 
chaque impulsion ultrasonore ref lechie par les particules 
reflechissantes de 1' echantillon, cette amplitude pouvant 

25 etre codee chromatiquement . 

7. Procede selon la revendication 4, 5 ou 6, dans 
lequel ladite etape d' observation est suivie d'une etape de 
calcul de vitesse a partir desdits deplacements des points 
du champ d' observation a un instant donne, selon l'axe Z, 

30 puis on reitere ce calcul plusieurs fois, et apres avoir 
moyenne toutes les vitesses obtenues a chacun des points du 
champ d' observation, on determine un profil de vitesse selon 
l'axe Z. 
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8. Procede selon la revendication 7, dans lequel on 
determine plusieurs profils de vitesse selon 1'axe Z 
successivement et a une frequence comprise entre 0,1 Hz et 1 
kHz. 

5 9. Procede selon la revendication 4, 5, 6, 7 ou 8, 

dans lequel le champ d' observation s'etend au moins selon un 
plan comprenant un premier axe Z et un deuxieme axe Y 
formant un angle quelconque avec ledit premier axe. 

10. Procede selon la revendication 4, 5, 6, 7, 8 ou 
10 9, dans lequel au cours de ladite etape d' observation, on 

utilise une barrette de plusieurs transducteurs ultrasonores 
(Tl,..., Tn) disposes selon au moins l'axe Z pour emettre les 
impulsions ultrasonores, et detecter les echos correspondant 
a chaque impulsion ultrasonore reflechie par les particules 
15 reflechissantes de 1' echantillon (8), afin de fournir une 
image des deplacements des points du champ d' observation a 
un instant t donne . 

11. Dispositif de caracterisation d'un fluide, 
compose d'un rheometre (1) pour appliquer entre deux 

20 surfaces (5,6) en mouvement relatif l'une par rapport a 
1' autre des contraintes a un echantillon (8) du fluide 
compris entre ces deux surfaces (5,6) et pour mesurer des 
caracteristiques rheologiques moyennees sur la taille de 
1' echantillon (8), caracterise en ce qu' il comporte en outre 

25 un dispositif ultrasonore (2,3,4) pour mesurer des 
deformations locales par des moyens de mesure par ondes 
ultrasonores, ce dispositif ultrasonore comprenant : 

- un generateur d' ondes ultrasonores (2,3) pour 
emettre dans 1' echantillon de telles ondes, selon une 

3 0 sequence de plusieurs tirs, et 

- un recepteur d' ondes ultrasonores (3) pour 
detecter les echos reflechis par les particules 
reflechissantes du fluide correspondant a chaque tir d' onde 
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ultrasonore, ces echos etant utilises pour suivre localement 
la deformation du fluide en fonction du temps, 

12. Dispositif selon la revendication 11 , dans 
lequel le generateur d'ondes ultrasonores (3) du dispositif 

5 ultrasonore emet des ondes ultrasonores de frequence 
centrale superieure a 20 MHz. 

13. Dispositif selon l'une des revendications 11 ou 
12, dans lequel ledit rheometre comprend une cellule de 
Couette d'epaisseur inferieure a 4 mm. 

10 14. Dispositif selon l'une des revendications 11, 12 

ou 13, dans lequel le dispositif ultrasonore inclue une 
barrette de plusieurs transducteurs ultrasonores (Tl,..., Tn) 
disposes selon au mbins 1'axe Z pour emettre les impulsions 
ultrasonores, et detecter les echos correspondant a chaque 

15 impulsion ultrasonore reflechie par les particules 
reflechissantes de 1' echantillon (8), afin de fournir une 
image des deplacements des points du champ d' observation a 
un instant t donne . 



JW8 PAGE BLANK w&re 



WO 2005/043131 



1/4 



PCT/FR2004/002624 




FIG.3. 



13.5 14 14.5 15 

t(Hs) 




THIS PAGE Blkm 



™§ RAGE BUNK mm 



WO 2005/043131 



3/4 



PCT/FR2004/002624 




FIG.7. 



0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 

Z(mm) 

FIG.8. FIG.9. 




X (mm ) 



THIS mm BLANK (uspto; 




30 



(b) 



(c) 



r-^ 20 
I 

to 



J. 10 



•••• 



•••• 



0 
30 



T 20 



0 
30 



CO 

.£ 10 



(d) 



(e) 



(0 



(g) 



FIG. 11b. 



0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 

X(mm) X(mm) 



40 



30 



e 20 



10 



I 



__ O 



C) 



FIG12 



* " » » 



0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 

X(mm) 



rm page Bum mr- 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



Dem^P Internationale No 

PCT/FR2004/002624 



A. CLASSEMENT DE L'OBJET OE LA DEMANDE 

CIB 7 G01N11/14 



Selon la classification intematlonale des brevets (CIB) ou a la fois selon la classification nationale et la CIB 



B. DOMAINES SUR LESOUELS LA RECHERCHE A PORTE 



Documentation minimale consultee (systeme de classification suivi des symboles de classement) 

CIB 7 G01N 



Documentation consultee autre que la documentation minimale dans la mesure ou ces documents retevent des domaines sur lesquels a porte la recherche 



Base de donnees electronique consultee au cours de ia recherche Internationale (nom de la base de donnees, et si realisable, termes de recherche utilises) 

EPO-Internal , WPI Data 



C. DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Categorie ° Identification des documents cites, avec, le cas echeant, Indication des passages pertinents 



no. des revendications visees 



US 6 535 796 Bl (SIERRO PHILIPPE ET AL) 
18 mars 2003 (2003-03-18) 
colonne 10, ligne 18 - ligne 22; 
revendications 1,2; figures 1,2 



US 6 378 357 Bl (HAN WEI ET AL) 

30 avril 2002 (2002-04-30) 

revendi cation 10 

colonne 7, ligne 13 

colonne 7, ligne 56 - ligne 64 

colonne 8, ligne 5-7 

US 4 441 358 A (OSBORNE ROBERT L) 
10 avril 1984 (1984-04-10) 
colonne 2, ligne 15 - ligne 26 
colonne 2, ligne 33 - ligne 52 



I, 4,7, 

II, 13 



1,11,13 

1,11 
2 
4 
7 

1,11 



-/- 



GO 



Voir la suite du cadre C pour la fin de la liste des documents 



□ 



Les documents de families de brevets sont tndiques en annexe 



° Categories speciales de documents cites: 

*A* document deftnissant I'etat general de la technique, non 
considere comme particulierement pertinent 

' document anlerieur, mais publie a la date de depdt international 
ou apres cette date 

document pouvant jeter un doute sur une revendication de 
priorite ou cite pour determiner ta date de publication d'une 
autre citation ou pour une raison speciale (telle qu'indiquee) 
' document se referant a une divulgation orale, a un usage, a 
une exposition ou tous autres moyens 

• document publie avant ia date de depot international, mais 
posterieurement a ta date de priorite revendiquee 



"T* document utterieur publie apres la dale de depot international ou la 
date de priorite et n'appartenenant pas a fetal de la 
technique pertinent, mats cite pour comprendre le principe 
ou la theorie constttuant la base de Hnvention 

"X" document particulierement pertinent; Cinven tion revendiquee ne peut 
etre consideree comme nouvelle ou comme impliquant une activite 
inventive par rapport au document considere isolement 

"Y* document particulierement pertinent; Pinven tion revendiquee 

ne peut etre consideree comme impliquant une activite inventive 
lorsque le document est associe a un ou plusieurs autres 
documents de meme nature, cette combinaison etant evidente 
pour une person ne du metier 

"&' document qui fait partie de la meme famDle de brevets 



Date a laquelle la recherche Internationale a ete effectivement achevee 



1 avril 2005 



Nom et adresse postale de r administration chargee de la recherche Internationale 
Office Europeen des Brevets, P.B. 5818 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Rijswijk 
Tel (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl, 
Fax: (+31-70) 340-3016 



Date d'expecfilion du present rapport de recherche internationale 



12/04/2005 



Fonctionnaire autorise 



Kouzelis, D 



Formulaire PCT/lSA/210 (deuxieme teuiDe) (Janvier 2004) 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



Dema^^lnternalionale No 

PCT/FR2004/002624 



C.(sulte) DOCUMENTS CONSIDERES COMWIE PERTINENTS 



Categorie 0 Identification des documents cites, avec, le cas echeant, {'indication des passages pertinents 



no. des revendications visees 



US 4 862 384 A (BUJARD MARTIAL R 
29 aout 1989 (1989-08-29) 
abrege 



ET AL) 



1,11 



Formulaire PCT/ISA/210 (suite do la dauxteme feuille) (Janvier 2004) 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 

Renseignements reiatits aux membres de families de brevets 



Document brevet cite 
au rapport de recherche 



US 6535796 



US 6378357 



Date de 
publication 



Bl 



18-03-2003 



Demafl^Plnternationale No 

PCT/FR2004/002624 



Membre(s) de la 
famille de brevet(s) 



FR 
DE 
EP 
WO 



Bl 30-04-2002 AU 

WO 



2772129 Al 
69824315 Dl 
1044358 Al 
9930129 Al 



4027401 A 
0169231 Al 



Date de 
publication 



11-06-1999 
08-07-2004 
18-10-2000 
17-06-1999 



24-09-2001 
20-09-2001 



US 4441358 



10-04-1984 AUCUN 



US 4862384 



29-08-1989 AUCUN 



Formutaire PCT/ISA/210 (annexe families de brevets) (Janvier 2004) 



THIS f*6I BUNK W 8 ™ 



This Page is Inserted by IFW Indexing and Scanning 
Operations and is not part of the Official Record 

BEST AVAILABLE IMAGES 

Defective images within this document are accurate representations of the original 
documents submitted by the applicant. 

Defects in the images include but are not limited to the items checked: 

□ BLACK BORDERS 

□ IMAGE CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SIDES 
□'faded TEXT OR DRAWING 
(^BLURRED OR ILLEGIBLE TEXT OR DRAWING 

□ SKEWED/SLANTED IMAGES 

□ COLOR OR BLACK AND WHITE PHOTOGRAPHS 

□ GRAY SCALE DOCUMENTS 

□ LINES OR MARKS ON ORIGINAL DOCUMENT 

3 REFERENCE(S) OR EXHIBIT(S) SUBMITTED ARE POOR QUALITY 

□ OTHER: 

IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 
As rescanning these documents will not correct the image 
problems checked, please do not report these problems to 
the IFW Image Problem Mailbox. 



this mm BimK mm 



